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Introdução: O Agregado de Trióxido Mineral (MTA) é um biomaterial 
utilizado no selamento de comunicações existentes entre o sistema de canais 
radiculares e o periodonto. Aditivos vêm sendo investigados com o intuito de 
melhorar suas características físico-químicas. O objetivo deste estudo foi avaliar  
a natureza física e química das nanopartículas de carbonato de cálcio (NPCC) e 
os efeitos de sua adição ao MTA nas seguintes propriedades: tempo de presa; 
alteração dimensional;  resistência à compressão; solubilidade e pH. Métodos: 
A natureza física e química das NPCC foi verificada por microscopia eletrônica 
de transmissão e  espectroscopia de energia dispersa.  Os cimentos foram 
preparados de acordo com cada grupo: G1(MTA sem aditivo); G2 (MTA + 5% 
de NPCC) e G3 (MTA + 10% de NPCC). A verificação do tempo de tempo de 
presa seguiu a especificação ISO 6768 e ADA n
o 
57 para materiais que 
requerem umidade para presa. Nos testes de alteração dimensional e de 
resistência à compressão (RC) foram utilizadas 06 amostras cilíndricas/grupo 
(em cada período), confeccionadas a partir de moldes de teflon com dimensões 
de 3,58 mm de altura por 3 mm de diâmetro. As amostras foram medidas após 
presa e depois de 24h e 30 dias de imersão em água destilada (AD). Realizada a 
medição, a RC foi determinada na máquina Instron com velocidade de cruzeta 
de 1 mm/min. Para o teste de solubilidade foram utilizados anéis de teflon 
(n=06), medindo 1,5 mm de espessura e 7,75 mm de diâmetro interno. Os anéis 
(n=06) foram preenchidos com os cimentos, pesados após a presa e após 30 dias 
em água (hidratados e desidratados após 24h em dessecador). O pH foi 
determinado por medição da AD utilizada no teste de alteração dimensional nos 
períodos de 24h e 30 dias. Os dados obtidos foram submetidos à análise 
estatística (α=5%)  pelos testes ANOVA e Tukey, exceto para o teste de 
alteração dimensional no qual foi usado o teste de Kruskal Wallis. Resultados: 
Houve redução significativa no tempo de presa (p<0,05) das amostras dos 
grupos G2 e G3, com relação ao G1. A alteração dimensional observada após 
24h foi similar entre os grupos e após 30 dias o G2 apresentou menor percentual 
de alteração do que os espécimes do G1 e G3.  Também houve diferença 
significativa na RC (p<0,001) após 24h e 30 dias (G1>G2>G3). Houve 
diferença significativa na solubilidade dos diferentes cimentos entre os grupos, 
quando hidratados: G2>G1>G3; e desidratados: G3>G2>G1. Dentro de cada 
grupo, apenas no G3 foi observada diferença significativa entre os meios. Não 
houve diferença entre os grupos no pH avaliado após 24h. No período de 30 
dias, cada grupo teve aumento signficativo do pH em relação ao período 
anterior, sendo que os grupos adicionados de NPCC (G2 e G3) tiveram médias 
de pH similares entre si e superiores ao G1. Conclusão: As NPCC têm 
morfologia cúbica, medem a 60 nm e apresentam poucas impurezas. A adição 
do NPCC ao MTA promoveu alterações nas propriedades físico-químicas do 
cimento: acelerou o tempo de presa; diminuiu a RC; após 30 dias resultou em 
menor alteração dimensional (5% de NPCC), maior solubilidade e maior pH. 
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Introduction: Mineral trioxide aggregate (MTA) is a biomaterial used in the 
sealing of existing communications between the system of root canals and 
periodontal status. Additives has been investigated in order to improve its 
physical and chemical characteristics. The aim of this study was to evaluate the 
nature physico and chemical of nanoparticles of calcium carbonate (NPCC) and 
the effects of its adding to the MTA: setting time (PT), dimensional change 
(DC), compressive strength (CS), solubility (SOL) and pH. Methods: The 
physical and chemical nature of the NPCC was verified by transmission 
electron microscopy and energy dispersive spectroscopy. Cements were 
prepared according to each group: G1 (MTA - no additive); G2 (MTA + NPCC 
5%) and G3 (MTA + 10% NPCC). The setting time followed the ISO 6768 
specification and ADA in 57 for materials that require moisture to prey. The 
dimensional change and compressive strength (CS) and test using cylindrical 
samples 06 / group (in each period), made from Teflon mold with dimensions of 
3.58 mm height by 3 mm in diameter. The samples were measured after setting 
and after 24h and 30 days of immersion in distilled water (DW). Conducted 
measurements, the CS was determined with the Instron crosshead speed of 1 
mm / min. For the solubility and disintegration teflon rings were used (n = 06), 
measuring 1.5 mm thick and 7.75 mm internal diameter. Once filled, the rings 
were held for 30 days in DW. After this period, the cements were dried in a 
desiccator with silica for 24h. The weight of each cement hydrated and 
dehydrated signed up. The pH was determined by measuring the dimensional 
change in the test periods of 24hours and 30 days. Data were statistically 
analyzed by ANOVA and Tukey test, α = 5%); except for the dimensional 
change test (Kruskal Wallis, α = 5%). Results: There was significant reduction 
in the setting time (p <0.05) of the specimens in G2 and G3, with respect to G1. 
The dimensional changes observed after 24h was similar between groups, and 
after 30 days the G2 showed lower alteration of the specimens G1 and G3.There 
were also significant differences in the CS (p <0.001) after 24h and 30 days 
(G1> G2> G3). There was a significant difference in solubility between the 
groups, when hydrated: G2> G1> G3; and dried: G3> G2> G1. Within each 
group, only in G3 was no significant difference between the means. There was 
no difference between groups in the pH measured after 24hours. In the period of 
30 days, each group had increased signficativo pH compared to the previous 
period, and the groups added NPCC (G2 and G3) had similar mean pH with 
each other and higher than the G1. Conclusion: NPCC have cubic morphology 
and measured 15 to 60 nm and demonstrate their chemical nature with few 
impurities. The addition of NPCC to MTA modified the physical-chemical 
properties of cement: accelerated the setting time; CS decreased; after 30 days 
resulted in less dimensional change (5% NPCC), increased solubility and higher 
pH. 
 
Key-words: Mineral Trioxide Aggregate. Nanoparticulate Calcium Carbonate. 
Setting Time. Dimensional Change Following Setting. Compressive Strength. 









Figura 1 – Avaliação da natureza física do pó de NPCC em MET 
nos aumentos de 150.000 x (A) e 400.000 x (B). 
Observa-se que as nanopartículas possuem formato 
cúbico, tamanho nanométrico (entre 15 a 60 nm) e 
tendência à aglomeração..................................................... 39 
Figura 2 – Espectro EDS das NPCC. A análise em EDS do 
nanocarbonato de cálcio demonstra  sua natureza 
química (Ca, C, O) e presença de impurezas como a Si, 
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1 INTRODUÇÃO GERAL 
 
 
O Agregado de Trióxido Mineral (MTA) é um material utilizado 
no selamento de comunicações existentes entre a cavidade pulpar e o 
periodonto (TORABINEJAD; WATSON; PITT FORD, 1993; 
TORABINEJAD; CHIVIAN, 1999; HOLLAND et al., 2001; 
ROBERTS et al., 2008; BORTOLUZZI et al., 2009). Em virtude de sua 
biocompatibilidade e por proporcionar condições favoráveis ao reparo 
(MENEZES et al., 2004; RIBEIRO et al., 2006; AL-HIYASAT; AL-
AS’EED; DARMANI, 2012; BRAMANTE et al., 2013; 
KATSAMAKIS et al., 2013) tem sido empregado como plug apical em 
dentes com rizogênese incompleta (REYES-CARMONA; FELIPPE, 
FELIPPE, 2010), perfurações e como material retro-obturador após 
cirurgias apicais (PARIROKH; TORABINEJAD, 2010; SILVA et al., 
2011; TSESIS et al., 2013; WALSH et al., 2014; MENTE et al., 2014 ).  
O MTA apresenta-se como um pó constituído de finas partículas 
hidrofílicas (LEE; MONSEF; TORABINEJAD, 1993), compostas 
principalmente por silicatos de cálcio e óxido de bismuto (ASGARY et 
al., 2006; PARIROKH; TORABINEJAD, 2010). Suas propriedades  
variam conforme o tamanho das partículas, a presença de água durante a 
presa do material, a quantidade de água absorvida (TORABINEJAD et 
al., 1993; ADAMO et al., 1999), a incorporação de bolhas de ar durante 
a mistura, a pressão utilizada durante a condensação, o tipo de MTA, o 
tipo de veículo utilizado, a espessura do material, a temperatura, o tipo 
de meio onde será utilizado e o pH deste meio (PARIROKH; 
TORABINEJAD, 2010). O grau de solubilidade e a porosidade estão 
relacionados com a proporção pó/líquido empregada (FRIDLAND; 
ROSADO, 2003).  
Segundo Borges et al. (2010) a reação de presa do cimento se 
baseia nas reações dos compostos anidros do cimento com a água. Os 
componentes individuais do cimento são atacados e reagem entre si 
formando compostos hidratados (CAMILLERI et al., 2007). A 
hidratação é, principalmente, uma hidrólise dos silicatos que produz 
silicato de cálcio hidratado e hidróxido de cálcio (HOLLAND et al., 
2001; FRIDLAND; ROSADO, 2003). Após a presa, a presença do 
hidróxido de cálcio contido na matriz de silicato confere alta 
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alcalinidade ao material (CAMILLERI et al., 2005; CAMILLERI, 
2008). 
Segundo Holland et al. (2001), o mecanismo de ação do MTA in 
vivo é similar ao do hidróxido de cálcio. A hidratação do pó resulta na 
formação de hidróxido de cálcio, seguida pela liberação de íons 
hidroxila e cálcio (DUARTE et al., 2003). Os íons cálcio, reagindo com 
o dióxido de carbono dos tecidos, originam as granulações de calcita 
(carbonato de cálcio), as quais induzem a formação de tecido 
mineralizado (HOLLAND et al., 2001). 
Entretanto, o MTA apresenta inconvenientes como a dificuldade 
de inserção em cavidades apicais e em perfurações devido a sua textura 
arenosa (LEE et al., 2004; KOGAN; HE; GLICKMAN, 2006), e o 
tempo de presa prolongado, o que pode favorecer a solubilidade e 
desintegração, ou ainda levar ao deslocamento do material da cavidade 
retrógrada (KOGAN; HE; GLICKMAN, 2006; BORTOLUZZI et al., 
2009). Esses inconvenientes levaram alguns autores a pesquisar o efeito 
da incorporação de outras substâncias ao MTA (ABDULLAH et al., 
2002; KOGAN; HE; GLICKMAN, 2006; BORTOLUZZI et al., 2006; 
BORTOLUZZI et al., 2009; LEE et al., 2011) a fim de melhorar suas 
propriedades físico-químicas. 
Diferentes estudos confirmaram a informação do fabricante de 
que a composição do MTA disponível comercialmente é semelhante a 
do cimento Portland (CP) (ESTRELA et al., 2000). De 15 elementos 
químicos testados, 14 se mostraram idênticos aos do CP, em parte por 
milhão e peso (FUNTEAS; WALLACE; FOCHTMAN, 2003), exceto 
pela presença de óxido de bismuto no MTA (ESTRELA et al., 2000; 
CAMILLERI et al., 2005; BELÍO-REYES; BUCIO; CRUZ-CHAVEZ, 
2009). Devido à composição semelhante, alguns aditivos utilizados no 
CP têm sido adicionados ao MTA, com o intuito de melhorar suas 
propriedades (WILTBANK et al., 2007; BORTOLUZZI et al., 2006; 
BORTOLUZZI et al., 2008; BORTOLUZZI et al., 2009).  
A ASTM (American Society Tests Materials) C 150 define o CP 
como um aglomerante hidráulico produzido pela moagem do clínquer, 
que consiste essencialmente de silicatos de cálcio hidráulicos, 
usualmente com uma ou mais formas de sulfato de cálcio (gesso) como 
um produto de adição (aditivo).  
Os aditivos são matérias-primas que, misturadas ao clínquer na 
fase de moagem, permitem a fabricação dos diversos tipos de CP hoje 
disponíveis no mercado (ABCP, 2002). Dentre esses aditivos podemos 
citar os materiais carbonáticos obtidos a partir de rochas que apresentam 
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carbonato de cálcio (CaCO3) em sua constituição.  
A adição de materiais carbonáticos torna os concretos e as 
argamassas mais trabalháveis devido aos efeitos benéficos sobre a 
densidade, permeabilidade, capilaridade e exsudação. Isso porque seus 
grãos ou partículas, quando moídos, têm dimensões adequadas para se 
alojarem entre os grãos ou partículas dos demais componentes do 
cimento, sendo conhecidos como filer calcário (NEVILLE, 1995).  
Mais recentemente, aditivos a base de nanopartículas (GLEIZE, 
2007; NAZARI; RIAHI, 2011; AREFI; REZAEI-ZARCHI, 2012; 
BRÄU et al., 2012; BIRGISSON et al., 2012) estão sendo pesquisados a 
fim de melhorar as propriedades do CP. 
 
 
1.1 NANOTECNOLOGIA E NANOMATERIAIS 
 
O termo nanotecnologia foi introduzido pelo engenheiro japonês 
Norio Taniguchi para designar uma nova tecnologia que vai além do 
controle de materiais e da engenharia em microescala (USKOKOVIC, 
2007). A essência da nanotecnologia consiste na habilidade de se 
trabalhar em nível atômico, molecular e macromolecular, a fim de criar 
materiais, dispositivos e sistemas com propriedades e aplicações 
fundamentalmente novas. Os blocos de construção são os átomos e 
moléculas, ou um conjunto deles tais como nanopartículas, 
nanocamadas, nanofios ou nanotubos (FERREIRA; RANGEL, 2009).  
As nanopartículas (NPs) são estruturas constituídas de diâmetros 
menores do que 100 nanometros (nm), nos quais a matéria se encontra 
com no mínimo uma dimensão em escala nanométrica (GWINN; 
VALLYATHAN, 2006; MOHAMED HAMOUDA, 2012). Podem 
apresentar-se com morfologias variadas, tais como: esferas, tubos, 
bastão e prismas (MOHAMED HAMOUDA, 2012). 
A menor dimensão da nanopartícula assegura significativamente 
uma grande área de superfície (PAL et al. 2007), tornando-a um ligante 
forte a outros materiais ou à outra nanopartícula, sendo que esses efeitos 
podem ser explorados em várias áreas (JANDT; SIGUSCH, 2009). 
As principais propriedades dos nanomaterias são o efeito 
quântico e o efeito de superfície. O efeito quântico é aquele que irá 
determinar o comportamento dos átomos e elétrons e, quando em 
condições nanométricas se manifestam de maneira mais evidente. Já o 
efeito de superfície está relacionado com o aumento da razão do número 
de átomos que estão em sua superfície em relação àqueles dispersos no 
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seu volume, o que provoca um aumento significativo de sua reatividade 
(PARK, 2007; ROACH et al., 2007). Essa reatividade pode ocasionar o 
fenômeno de aglomeração entre as NPs e a outros materiais (JANDT; 
SIGUSCH, 2009), podendo impedir muitos dos benefícios associados 
à escala nanométrica das mesmas. Neste caso, o uso de dispersantes ou 
tratamento de superfície por meio de encapsulamento (revestimento) 
está indicado para minimizar esse efeito (SCHAFFAZICK et al., 2003). 
 
 
1.2 O USO DE NPS COMO ADITIVOS CIMENTÍCIOS 
 
A nanociência de materiais cimentícios está em seus estágios 
iniciais e várias pesquisas estão sendo realizadas buscando compreender 
o mecanismo de hidratação dos cimentos, quando adicionados de 
materiais em nanoescala (LI et al., 2004; SOBOLEV; GUTIERREZ, 
2005a,b; SOBOLEV, 2006; GLEIZE, 2007; RAKI et al., 2010, 
NAZARI; RIAHI, 2011; AREFI; REZAEI-ZARCHI, 2012; BRÄU et 
al., 2012; BIRGISSON et al., 2012; SINGH e DAS, 2012; CAMILETTI 
et al., 2013). 
Li et al. (2004) e Sobolev; Gutierrez (2005b) consideram que há 
efeitos positivos no acréscimo das NPs na microestrutura e propriedades 
de materiais cimentícios. Segundo esses autores, tais efeitos positivos 
nos cimentos podem ser explicados pelos seguintes fatores: a) aumento 
da viscosidade da fase líquida, reduzindo a segregação e aumentando a 
trabalhabilidade; b) efeito filer: preenchimento dos vazios entre os grãos 
de cimento; c) aceleração da hidratação do cimento e favorecimento da 
formação de pequenos cristais de hidróxido de cálcio e aglomerados de 
silicato de cálcio hidratado; d) melhoria da microestrutura da zona 
interfacial de transição, resultando numa melhor ligação entre agregados 
e pasta de cimento; e) melhoria geral da microestrutura com aumento da 
tenacidade, resistência ao cisalhamento, tração e flexão.  
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1.3 NANOPARTÍCULAS DE CARBONATO DE CÁLCIO (NPCC) 
 
As NPCC possuem tamanho nanométrico com larga área 
superficial, apresentando átomos na superfície com elevada energia de 
ativação, conduzindo à grande interação intermolecular. Apresenta-se 
como pó branco, com partículas de tamanho entre 15 a 60 nm, formato 
cúbico com área superficial de 40 m
2
/g, sendo imprescindível que se 
realize boa dispersão do material antes de sua utilização (LAGOS, 
2013).  
O mecanismo de ação das NPCC quando adicionadas a materiais 
cimentícios é explicado por meio de efeitos químico-físicos. O efeito 
químico está relacionado com a interação da NPCC e o CP, e o efeito 
físico está relacionado com a presença da própria nanopartícula no 
cimento.  
Sato; Diallo (2010) demonstraram que a NPCC exerce efeito de 
semeadura, ou seja, atua como uma semente (sítio/ponto) que estimula o 
crescimento (nucleação) de silicato de cálcio hidratado ao seu redor, 
acelerando o processo de hidratação do CP (CAMILETTI et al., 2013; 
SATO; BEAUDOIN, 2011). Dessa forma, a adição de NPCC ao CP 
favorece uma interação mais efetiva de água/cimento e induz à formação 
de microestrutura sólida, por meio do aumento dos pontos de contato 
devido a maior quantidade de cimento hidratado (CAMILETTI et al. 
2013). Na ação física, é possível que as NPs que não reagiram 
quimicamente atuem preenchendo espaços dentro do cimento 
(CAMILETTI et al., 2013), produzindo uma estrutura mais densa e 
promovendo aumento da resistência à compressão (LI et al., 2004; 
MATSCHEI et al., 2007).  
Diversos estudos (SATO; BEAUDOIN, 2011; XU et al., 2012; 
LIU et al. 2012; XIAOYAN et al., 2012; CAMILETTI et al., 2013; 
SUPIT; SHAIKH, 2014) demonstram efeitos benéficos da adição da 
NPCC ao CP. Segundo Sato; Beaudoin (2011), a adição de NPCC ao CP 
acelera a fase inicial de hidratação do cimento, melhora suas 
propriedades mecânicas e confere maior resistência ao material. Em 
outro estudo, Xu et al. (2012) verificaram o efeito de NPCC na 
resistência à compressão e microestrutura do concreto e concluíram que 
a concentração de 1% e 2% de NPCC melhorou a resistência do 
cimento. Ao avaliarem a adição de 1%, 2% e 3% de NPCC ao CP, 
Xiaoyan et al. (2012) observaram que o aumento de NPCC resultou na 
diminuição do escoamento e do tempo de presa do cimento. O uso do 
percentual de 1% de NPCC aumentou a resistência à flexão e à 
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compressão. Liu et al. (2012) também observaram melhora nas 
propriedades mecânicas do CP quando este foi misturado com 1 % de 
NPCC. 
Já Camiletti et al. (2013) avaliaram os efeitos da adição de NPCC 
em doses de 0%, 2,5%, 5%, 10% e 15% em volume ao CP. Os 
resultados demonstraram que a adição de NPCC ao CP melhora a sua 
fluidez e trabalhabilidade, favorece o processo de hidratação, acelera o 
tempo de presa e aumenta a sua resistência à compressão, sendo 
recomendada a concentração de 5% à 10% de NPCC ao CP.  
Recentemente, Supit; Shaikh (2014) estudaram a incorporação de 
NPCC ao CP nas proporções de 1%, 2%, 3% e 4%, e concluíram que a 
adição de 1% de NPCC seria a melhor proporção para aumentar a 
resistência à compressão do cimento. 
Baseado nos estudos acima, supõe-se que o uso da NPCC como 
aditivo pode trazer efeitos benéficos a outros cimentos de composição 
similar ao CP, tal como o MTA. Na literatura ainda não foram 
encontrados relatos dos efeitos da adição de NPCC ao MTA. Diante 
disso, é importante avaliar a natureza física e química das NPCC que 
serão utilizadas neste experimento e a influência de sua adição nas 












2.1 OBJETIVO GERAL 
 
Avaliar a natureza física e química das NPCC e a influência da 
adição dessas NPs nas propriedades físico-químicas do MTA. 
 
 
2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 
- Verificar a natureza física e química das NPCC em microscopia 
eletrônica de transmissão e EDS; 
- Avaliar a influência da adição de 5% e 10% de NPCC ao MTA 
quanto o (a): tempo de presa; resistência à compressão; alteração 
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Efeitos da adição do carbonato de cálcio nanoparticulado no tempo 
de presa, alteração dimensional, resistência à compressão, 




Introdução: O objetivo deste estudo foi avaliar  a natureza física e química 
das nanopartículas de carboanto de cálcio (NPCC) e os efeitos de sua adição 
ao MTA nas seguintes propriedades: tempo de presa (TP), alteração 
dimensional (ALT), resistência à compressão (RC), solubilidade (SOL) e 
pH. Métodos: A natureza física e química das NPCC foi verificada através 
microscopia eletrônica de transmissão e em espectroscopia de energia 
dispersa. Os cimentos foram preparados de acordo com cada grupo:  G1 
(MTA - sem aditivo); G2 (MTA + pasta de NPCC a 5%) e G3 (MTA + 
pasta de NPCC a 10%). O teste TP seguiu a especificação ISO 6768 e ADA 
n
o
 57. Os testes de ALT e RC utilizaram 06 amostras 
cilíndricas/grupo/período, medidas após presa e depois de 24h e 30 dias de 
imersão em água destilada (AD). A RC foi determinada na Instron com 
velocidade de 1 mm/min. Para o teste de SOL, anéis (n=06) foram 
preenchidos com os cimentos, pesados após presa e após 30 dias em AD 
(hidratados e desidratados após 24h em dessecador). O pH foi medido após 
24h e 30 dias. Os dados obtidos foram submetidos à análise estatística pelos 
testes ANOVA e Tukey (α=5%); exceto para o teste de alteração 
dimensional (Kruskal Wallis, α=5%). Resultados: Houve redução 
significativa no TP (p<0,05) nos espécimes do G2 e G3, em relação ao G1. 
A ALT após 24h foi similar entre os grupos e após 30 dias o G2 apresentou 
menor alteração do que G1 e G3. Houve diferença significativa na RC 
(p<0,001) após 24h e 30 dias (G1>G2>G3). Houve diferença significativa 
na SOL entre os grupos, quando hidratados: G2>G1>G3; e desidratados: 
G3>G2>G1. Apenas no G3 foi observada diferença significativa entre os 
meios. Não houve diferença entre os grupos no pH após 24h. Após 30 dias, 
houve aumento signficativo do pH em relação a 24h, sendo que as amostras 
dos grupos G2 e G3 tiveram médias de pH similares entre si e superiores ao 
G1. Conclusões: As NPCC apresentam morfologia cúbica e medem de 15 a 
60 nm e demonstraram sua natureza química com poucas impurezas. A 
adição do NPCC ao MTA promoveu alterações nas propriedades físico-
químicas do cimento: acelerou o tempo de presa; diminuiu a RC; após 30 
dias resultou em menor alteração dimensional (5% de NPCC), maior 
solubilidade, e maior pH. 
 
Palavras-chave: Agregado Trióxido Mineral, Carbonato de Cálcio 
Nanoparticulado, Propriedades físico-químicas. 




Introduction: The aim of this study was to evaluate the nature physico and 
chemical of nanoparticles of calcium carbonate (NPCC) and the effects of 
its adding to the MTA: setting time (PT), dimensional change (DC), 
compressive strength (CS), solubility (SOL) and pH. Methods: The 
physical and chemical nature of the NPCC was verified by transmission 
electron microscopy and energy dispersive spectroscopy.Cements were 
prepared according to each group: G1 (MTA - without additives); G2 (MTA  
+ NPCC 5% paste) and G3 (MTA + 10% NPCC paste). The TP followed 
the ISO 6768 and ADA n
o
 57 specification for materials that require 
moisture to prey. DC and CS tests used 06 cylindrical samples / group / 
period, measured after prey and after 24h and 30 days of immersion in 
distilled water (DW). The CS was determined on Instron at speed of 1 mm / 
min. For the SOL test, rings (n = 06) were filled with cement, kept in DW 
for 30 days and heavy when hydrated and dehydrated. The pH was 
measured after 24h and 30 days. Data were statistically analyzed by 
ANOVA and Tukey test, α=5%); except for the dimensional change test 
(Kruskal Wallis, α=5%).Results: There was a significant reduction in PT 
(p<0.05) in G2 and G3 specimens, as compared to G1. The DC after 24h 
was similar between groups and after 30 days the G2 showed less change 
than the G1 and G3. There was a significant difference in the CS (p<0.001) 
after 24h and 30 days (G1>G2>G3). There was a significant difference in 
solubility between the groups, when hydrated: G2> G1> G3; and dried: 
G3> G2> G1. Within each group, only in G3 was no significant difference 
between the means. There was no difference between groups in pH after 
24h. In the period of 30 days, each group had increased signficativo pH 
compared to the previous period, and the groups added NPCC (G2 and G3) 
had similar mean pH with each other and higher than the G1.  
Conclusion: NPCC have cubic morphology and measured 15 to 60 nm and 
demonstrate their chemical nature with few impurities. The addition of 
NPCC to MTA modified the physical-chemical properties of cement: 
accelerated the setting time; RC decreased; after 30 days resulted in less 
dimensional change (5% NPCC paste), increased solubility and higher pH. 
 
Key-words: Mineral Trioxide Aggregate, Nanoparticulate Calcium 
Carbonate, Physicochemical Properties. 
 
 







O Agregado de Trióxido Mineral (MTA) é um material utilizado 
no selamento de comunicações existentes entre a cavidade pulpar e o 
periodonto (1-3). Em virtude de sua biocompatibilidade e por 
proporcionar condições favoráveis ao reparo (4), tem sido empregado 
como plug apical em dentes com rizogênese incompleta (5), no 
tratamento de perfurações e como material retro-obturador após 
cirurgias apicais (1-3).  
Entretanto, o MTA apresenta inconvenientes como a dificuldade 
de inserção em cavidades apicais e em perfurações devido a sua textura 
arenosa, e o tempo de presa prolongado, o que pode favorecer a 
solubilidade e a desintegração, ou ainda levar ao deslocamento do 
material da cavidade retrógrada (6,7). Esses inconvenientes levaram 
alguns autores a pesquisar o efeito da incorporação de outras substâncias 
ao MTA (6-8) a fim de melhorar suas propriedades físico-químicas. 
Diferentes estudos confirmaram a informação do fabricante de 
que a composição do MTA disponível comercialmente é semelhante a 
do cimento Portland (CP) (9). De 15 elementos químicos testados, 14 se 
mostraram idênticos aos do CP, em parte por milhão e peso (9), exceto 
pela presença de óxido de bismuto no MTA (10). Devido à essa 
semelhança, alguns aditivos utilizados na construção civil, como o 
cloreto de cálcio, têm sido adicionados ao MTA (7). Outro aditivo usado 
no CP é o carbonato de cálcio (CaCO3) que proporciona efeitos positivos 
no processo de hidratação do cimento, acelerando sua presa (11). Esse 
efeito pode ser potencializado acrescentando uma maior quantidade de 
CaCO3 ao cimento. No entanto, na prática, isto não é realizado pois 
promove a redução da resistência mecânica do cimento (11). 
Pensando nisso, foram realizados vários estudos (12-16) sobre a 
adição do CaCO3 em nanoescala ao CP como alternativa ao uso do 
CaCO3 convencional (micro). Autores têm observado que o uso de 
nanopartículas (NPs) contribui na melhora da fluidez e trabalhabilidade, 
influencia no processo de hidratação e preenche espaços vazios (efeito 
nano-filer) (12-17). Além disso, as NPs permitem esses efeitos mesmo 
quando utilizadas em pequenas quantidades (11). 
Estudos recentes (12-16) demonstram efeitos benéficos da adição 
de nanopartículas de carbonato de cálcio (NPCC) ao CP, classificando-o 
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como nanoaditivo acelerador de presa (15). Supõe-se que a adição de 
NPCC possa trazer efeitos benéficos a outros cimentos de composição 
similar ao CP, tal como o MTA. Diante do exposto, o objetivo deste 
estudo foi avaliar a natureza física e química das NPCC e o efeito de sua 
adição ao MTA nas seguintes propriedades: tempo de presa; alteração 
dimensional; resistência à compressão (RC); solubilidade e pH.  
 
 
MATERIAIS E MÉTODOS 
 
Para a execução do experimento, foi utilizado o MTA branco 
(Angelus Soluções Odontológicas, Paraná, Brasil) incorporado com 
pasta de NPCC (Lagos Indústria Química, Minas Gerais, Brasil) obtida 
a partir da manipulação do pó de NPCC, água destilada (AD) e 
dispersante.  
Para verificar a natureza física e química da nanopartícula 
utlizada no preparo da pasta de NPCC, uma amostra do pó de NPCC foi 
preparada e visualizada em Microscopia Eletrônica de Transmissão 
(MET) e em espectroscopia de RX por energia dispersa (EDS). 
Para a execução do experimento, foi utilizado o cimento MTA, 
manipulado conforme as orientações do fabricante (G1), ou com a 
adição de NPCC nos percentuais de 5% (G2) e 10% (G3) conforme 
consta na Tabela 1. 
 
 
TABELA 1. Proporções de pó do MTA/NPCC/AD utilizados na manipulação 
do cimento de acordo com cada um dos grupos experimentais (G1, G2 e G3): 
 
Grupos MTA Pasta de NPCC Água destilada* 
    
1 MTA (1,0   g) ----  0,333 mL 
2 MTA (0,95 g) 0,05g NPCC + 0,05 mL AD 0,283 mL 
3 MTA (0,90 g) 0,10 g NPCC + 0,10 mL AD 0,233 mL 
*A soma do total de água destilada utilizada em cada grupo foi de 0,333 mL. 
 
Depois do preparo do cimento de acordo com o determinado em 
cada grupo (Tabela 1), as propriedades físico-químicas foram avaliadas 
conforme os testes descritos a seguir: 
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Tempo de presa 
 
Para o teste de tempo de presa (18, 19), foram confeccionadas 
matrizes de gesso com cavidades em forma de disco, com diâmetro 
interno de 10 mm e altura de 1 mm. Após o armazenamento das 
matrizes a 37
o
C e u’midade relativa de 95% por 24h, as cavidades foram 
preenchidas com os cimentos manipulados de acordo com o 
especificado para cada grupo (n=3) (TABELA 1). Na sequência, uma 
agulha tipo Gillmore, de 100 ± 0,5 g e ponta cilíndrica com 2,0 ± 0,1 
mm de diâmetro, incidiu verticalmente na superfície horizontal do 
cimento, marcando inicialmente uma indentação. Essa manobra foi 
repetida algumas vezes, em intervalos alternados e em diferentes áreas, 
até que a marcação não fosse mais visível. Foram realizados aferições 
em 3 corpos de prova para cada grupo. O tempo de presa do cimento foi 
considerado desde o início da mistura até o momento em que a marca da 
agulha não foi mais visível.  
 
 
Teste da alteração dimensional após presa 
 
Para cada grupo de cimento foram confeccionadas 6 amostras 
cilíndricas para o período de 24h e 6 amostras para o período de 30 dias. 
As amostras foram confeccionadas a partir de moldes de teflon com 
dimensões de 3,58 mm de altura por 3 mm de diâmetro, de acordo com 
Carvalho-Junior et al. (20). Os moldes foram colocados sobre uma 
lâmina de vidro medindo 1 mm de espessura por 25 mm de largura e 75 
mm de comprimento, envolta em uma fina lâmina de papel celofane. Em 
seguida, foram preenchidos com os cimentos manipulados, de tal modo 
que ficasse um ligeiro excesso de material sobre a extremidade superior 
dos moldes. Em seguida, uma lâmina de microscópio envolvida em 
outra lâmina de papel celofane foi posicionada sobre a superfície 
superior do molde. Todo o conjunto formado pela lâmina de 
microscópio, lâmina de celofane e, no meio, o molde contendo o 
material, foi mantido unido firmemente por um grampo em forma de C. 
Decorridos 5 min do início da mistura, o conjunto foi transferido para 
uma estufa a 37 ± 1 ºC, com umidade relativa de 95% por 24h. Após, a 
superfície dos cimentos foi regularizada com lixa d’água 600 (3M, São 
Paulo, SP, Brasil) sob irrigação com AD. Realizada esta etapa, as 
amostras de cada grupo foram removidas de seus moldes e os seus 
comprimentos após presa (C) medidos com um paquímetro digital 
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(JOMARCA® Starnieless Hardened). Logo após, foram colocadas em 
recipientes individuais contendo 20 mL de AD, identificadas pelo grupo 
e número da amostra e mantidas em estufa a 37 ± 1 ºC, por 24h (G24h) 
ou 30 dias (G30dias) (ADA). Passado esse período, as amostras foram 
removidas dos recipientes, o excesso de água foi retirado com auxílio de 
papel absorvente e uma nova medição dos comprimentos foi realizada.  
A alteração dimensional (ALT) foi calculada pela seguinte 
fórmula [(CFINAL – C)/ C] x 100, onde CFINAL = comprimento das 
amostras decorridos os períodos experimentais de 24h e 30 dias e C= 
comprimento inicial da amostra após presa. 
 
 
Ensaio mecânico de resistência à compressão 
 
Para cada grupo de cimento foram confeccionadas 6 amostras 
para o período de 24h e 6 amostras para o período de 30 dias. A 
confecção e dimensões das amostras foram idênticas ao realizado no 
teste anterior. 
Após 24h e 30 dias, as amostras foram retiradas dos moldes, o 
excesso de água foi removido com auxílio de papel absorvente e a RC 
foi determinada por uma Máquina de Testes Universal (Instron, Model 
4444, Instron Corp., Canton, MA), com velocidade de 1 mm/min. A 
carga máxima necessária para a fratura de cada amostra foi obtida e 
anotada. A resistência à compressão (RC) foi calculada em megapascal 
(MPa) de acordo com a seguinte fórmula: C= 4P / πD
2
, onde “P” 
representa a carga máxima registrada pela máquina em Newtons (N), 
“D” o diâmetro da amostra em milímetros (mm) e “C” a carga máxima 
em Mpa (21).  
 
 
Teste de solubilidade 
 
Para cada grupo, foram utilizados 6 anéis de teflon medindo 1,5 
mm de espessura e 7,75 mm de diâmetro interno, seguindo metodologia 
descrita por Carvalho-Júnior et al. (20). Em cada anel, foi realizada uma 
perfuração com broca esférica carbide n
o
 2 para passagem de um fio de 
nylon, que posteriormente serviu para a sua suspensão.  
Após a espatulação dos cimentos, os anéis foram preenchidos e 
os conjuntos levados à estufa a 37 °C e umidade relativa de 95% por 
tempo igual a três vezes o tempo de presa de cada cimento (verificada 
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em teste anterior). Em seguida, foi realizada a remoção dos resíduos 
com uma lixa d’água 600 (3M, Brasil) e os anéis foram pesados (PH0) 
em uma balança de precisão (AND modelo GR-202, Tokyo Japão). 
Decorridas 24h em dessecador com sílica, cada anel foi submetido à 
nova pesagem (PD0). 
Em seguida, cada anel foi suspenso pelo fio de nylon, colocados 
no interior de recipientes plásticos individualizados contendo 30 mL de 
AD e reconduzidos à estufa a 37 °C. 
Após trinta dias, os anéis foram retirados dos recipientes plásticos 
e, depois da remoção do excesso de água, foram pesados (PH30d). 
Depois, voltaram ao dessecador por 24h e, após este tempo, foram 
novamente pesados (PD30d).  
A solubilidade dos cimentos correspondeu à perda de peso de 
cada amostra, expressa como percentual do peso perdido em 
comparação ao peso original.  
 
 
Análise do pH 
 
O pH da água na qual as amostras ficaram imersas no teste de 
alteração dimensional foi medido no período de 24h e 30 dias. As 
medições foram realizadas por meio de um de pHmetro (Micronal, PH-
1700, São Paulo, Brasil) calibrado de acordo com soluções tampão (pH 





Para a análise dos dados obtidos foram aplicados os testes de 
ANOVA e TUKEY, exceto para o teste de alteração dimensional no 
qual foi utilizadoo teste não paramétrico de Kruskal Wallis. O nível de 





As imagens obtidas em MET mostraram que as NPCC 
apresentam morfologia cúbica, medindo entre 15 a 60 nm (Fig. 1). Já a 
análise emEDS das NPCC demonstrou sua natureza química (Ca, C, O) 
e presença de impurezas como a Si, Ti, Al (Fig. 2) 




Figura 1 – Avaliação da natureza física do pó de NPCC em MET nos aumentos 
de 150.000 x (A) e 400.000 x (B). Observa-se que as nanopartículas possuem 





Figura 2 – Espectro EDS das NPCC. A análise em EDS do nanocarbonato de 
cálcio demonstra  sua natureza química (Ca, C, O) e presença de impurezas 
como a Si, Ti, Al.  
 
 
A Tabela 2 apresenta os resultados das propriedades físico-
químicas dos cimentos testados. 
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TABELA 2. Média ( e desvios padrão (DP) dos valores do tempo de presa 
(em min), resistência à compressão (RC), alteração dimensional (ALT) e pH, 
observados nos diferentes grupos (G1: MTA sem aditivo; G2: MTA + 5% de 
NPCC; G3: MTA + 10% de NPCC). 
 
Grupos G1 G2 G3 
 DP  DP  DP 
   
Tempo de Presa*   
Minutos 38,33 ± 2,08 A 21,33 ± 0,57 B 22,67 ± 1,52 B 
    
RC*    
24h 27,87 ± 0,78 Aa 25,12 ± 1,55 Ba 16,23 ± 1,01 Ca 
30 dias  29,28 ± 4,73 Aa 19,22 ± 1,13 Bb 13,21 ± 0,56 Cb 
    
Alteração 
Dimensional** 
   
24h 0,08 ± 0,137 Aa 0,09 ± 0,856 Aa 0,09 ± 0,145 Aa 
30 dias  0,28 ± 0,001 Ab 0,23 ± 0,112 Bb 0,27 ± 0,003 Ab 
    
pH*    
24h 11,76 ± 0,03 Aa 11,72 ± 0,01 Aa 11,73 ± 0,03 Aa 
30 dias 11,90 ± 0,14 Ab 12,07 ± 0,26 Bb 12,12 ± 0,02 Bb 
*Letras maiúsculas representam diferença estatisticamente significativa entre os grupos e letras 
minúsculas entre os períodos (Testes de Anova e Tukey, α=0,05). 
** Letras maiúsculas representam diferença estatisticamente significativa entre os grupos e 
letras minúsculas entre os períodos (Testes de Kruskal Wallis e Mann Whitney, α=0,05). 
 
Os resultados mostraram diferenças nas médias dos valores do 
tempo de presa entre os grupos acrescidos da pasta de NPCC e MTA 
(sem aditivo), sendo que os espécimes do G1 apresentaram maior média 
de tempo de presa. 
Os valores de RC em ambos os períodos (24h e 30 dias) foi 
estatisticamente significativa entre os grupos (p<0,001, G1>G2>G3). 
Após 30 dias, houve diminuição significativa na média dos valores de 
RC nos grupos com NPCC (G2 e G3).  
Na análise da alteração dimensional no tempo de 24h, todas as 
amostras mostraram um percentual médio de alteração dimensional 
semelhante. Entretanto, no tempo de 30 dias, as amostras de G1 e G3 
tiveram resultados estatisticamente semelhantes e a amostra G2 
apresentou menor alteração dimensional (p<0,05). Quando a análise foi 
realizada entre os períodos no mesmo grupo, todos apresentaram 
alteração dimensional significativa. 
Não houve diferença significativa entre as médias de pH das 
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amostras dos grupos avaliados no período de 24h. Já em 30 dias, o pH 
das amostras do G1 foi menor que G2 e G3. Em cada grupo, observou-
se um aumento significativo no pH de 24h para 30 dias. 
 
A Tabela 3 apresenta as médias e desvios padrão dos percentuais 
de solubilidade verificados após pesagem das amostras quando 
hidratadas e desidratadas, após período de 30 dias, comparando com os 
valores iniciais. 
 
TABELA 3. Percentual médio ( e desvios padrão (DP) dos valores de 
solubilidade, para cada grupo em 30 dias, em meio hidratado e desidratado. 
Valores negativos representam perda de peso. * 
 
 G1 G2 G3 
 DP  DP  DP 
Solubilidade    
Hidratado -0,085 ± 0,001 Aa -0,341 ± 0,065 Ba 0,130 ± 0,050 Ca 
Desidratado -0,130 ± 0,047 Aa -0,483 ± 0,116 Ba -1,006 ± 0,382 Cb 
* Letras maiúsculas representam diferença estatisticamente significativa entre os grupos e 
letras minúsculas entre os meios (Testes de Anova e Tukey α=0,05). 
 
Na análise da solubilidade verificou-se diferença das médias entre 
os grupos tanto em estado hidratado quanto em desidratado (p<0,001). 
Quando se comparou a solubilidade de acordo com o meio (hidratado e 
desidratado) dentro de cada grupo, não houve diferença significativa nos 
G1 e G2. Entretanto, foi observada diferença estatisticamente 





O presente estudo avaliou as propriedades físico-químicas do 
MTA quando adicionado de CaCO3 nanoparticulado. A ideia do uso de 
CaCO3 para este trabalho surgiu diante do mecanismo de ação do MTA, 
semelhante ao do CP, que origina granulações de calcita (CaCO3), as 
quais iniciariam o processo de indução e formação de tecido 
mineralizado (22). Como não há estudos do MTA incorporado com 
partículas de CaCO3, buscamos artigos relacionados na área de materiais 
cimentícios (Engenharia Civil), já que o MTA tem composição similar 
ao CP (15).  
A adição de CaCO3 ao CP proporciona efeitos positivos no 
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processo de hidratação do cimento e acelera sua presa (11). Entretanto, a 
quantidade necessária de CaCO3 para esse efeito, pode resultar na 
redução da resistência mecânica do cimento (11). Diante nisso, a NPCC 
tem sido estudada como alternativa de uso ao CaCO3 convencional, por 
suas propriedades peculiares devido ao pequeno tamanho da partícula, 
tais como: efeito quântico, efeito de superfície e efeitos de interface, que 
lhe permitem grande interação mesmo quando utilizada em pequenas 
quantidades (12-16). 
As NPCC utilizadas neste trabalho apresentam-se como pó 
branco, tamanho de 15 a 60 nm, formato cúbico. Em teste piloto foi 
realizada a tentativa da manipulação direta do pó de NPCC ao MTA e 
água. Esta mistura não obteve êxito devido as características 
hidrofóbicas atribuídas ao revestimento da NPS em pó e a tendência das 
de aglomeração das mesmas. Este inconveniente foi resolvido através da 
dispersação em uma pasta de água com dispersante. 
A proporção de pó/água interfere nas propriedades físico-
químicas do MTA (23). Desta forma, a proporção de material foi de 1g 
em todos os grupos e a quantidade de água utilizada foi padronizada em 
0,333 mL.  
É interessante ressaltar que, no presente estudo, a manipulação do 
MTA adicionado de NPCC tornou-o mais trabalhável, característica 
também observada no estudo de Camiletti et al. (15) com o uso de CP. 
O resultado do tempo de presa para o MTA sem aditivo (G1) foi 
de 38,33 min, muito próximo ao obtido no estudo de Islam et al. (24) 
que foi de 40 min. Neste estudo, foram utilizadas matrizes de gesso com 
cavidades em forma de discos que serviram para acomodar o material 
durante o teste (18,19), quantidade de 0,333 mL de AD e peso da agulha 
100 ± 0,05 g. Entretanto, outros estudos utilizando moldes metálicos 
mostram variações do tempo de presa do MTA entre 12 min utilizando 
0,26 mL de AD e agulha de 100 ± 0,05g (7) e 104,66 min utilizando 
0,333 mL de AD e agulha de 133,5 g(23). Essas divergências podem ser 
justificadas pelas diferentes metodologias empregadas, pois a variação 
na técnica de manipulação (25), a quantidade de AD utilizada (23) e a 
diferença no peso da agulha Gillmore (18,19) podem influenciaros 
resultados. 
Os grupos adicionados de NPCC tiveram tempos de presa 
semelhantes entre si. Nos espécimes do G2 (MTA + pasta de NPCC a 
5%) foi verificada redução de 44,35% no seu tempo de presa comparado 
ao G1 (MTA sem aditivo), e no G3 (MTA + pasta de NPCC a 10%) a 
redução foi de 40,85%.  
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Diversos trabalhos que utilizaram o NPCC como aditivo do CP 
encontraram resultados semelhantes na diminuição do tempo de presa 
do material (12,15,26). Segundo esses estudos, o efeito acelerador de 
presa ocorre devido à ação de semeadura da nanopartícula, ou seja, ela 
atua como uma semente (sítio/ponto) que estimula o crescimento 
(nucleação) de silicato de cálcio hidratado ao seu redor, acelerando o 
processo de hidratação do CP. Além disso, a adição do NPCC ao CP 
favorece uma interação mais efetiva de cimento/água e induz a formação 
de uma microestrutura sólida, por meio do aumento dos pontos de 
contato, pela maior quantidade de cimento hidratado (15).  
Analisando o ensaio de RC nos grupos, observamos que a 
amostra do G1 obteve 27,87 MPa após 24h e 29,28 MPa em 30 dias. 
Torabinejad e Chivian (27) encontraram valores de RC para o ProRoot 
MTA de 40,0 MPa depois de 24h, com aumento para 67,3 MPa após 21 
dias. Entretanto, Kogan et al. (6) encontraram um valor médio de RC 
para o MTA de 28,4 MPa após 7 dias. Essa discrepância de valores 
encontrados pode ser atribuída às dimensões das amostras testadas, ao 
tipo de MTA utilizado (28), a técnica de manipulação (25), quantidade 
de pó/líquido (23,29). 
Os espécimes do G2 e G3 (adicionados de NPCC) obtiveram 
redução da RC quando comparados ao G1, sendo que no G3 foi 
observada a menor resistência em 24h (16,23 Mpa) e 30 dias (13,21 
Mpa). Devemos levar em consideração a quantidade de água utilizada, 
que pode ter contribuído na diminuição da RC. Uma menor quantidade 
de água na proporção pó/líquido tem sido associada a maior RC do 
material (23,29). Estudos pilotos prévios realizados pelos presentes 
autores mostram indícios de que a utilização de menor proporção de 
água na manipulação do MTA, adicionado de NPCC, possa ser 
favorável às suas características de trabalhabilidade, diminuindo o 
tempo de presa e aumentando a resistência do cimento. Novos estudos 
estão sendo desenvolvidos para avaliar esta possibilidade. Outra 
justificativa na queda da RC do MTA adicionado de NPCC pode estar 
relacionada com a possibilidade de efeito de diluição, enchimento e 
aglomeração quando as NPs são utilizadas em maior concentração (15). 
Misturas com alto teor de NPCC, como neste estudo (5% e 10%), 
podem gerar a substituição parcial do cimento por um material inerte 
resultando em menos produtos de hidratação e, consequentemente, uma 
microestrutura mais fraca (30). Além disso, as NPs tendem a se 
aglomerar e a força de van der waals torna-se mais forte entre elas do 
que ao cimento e cria zonas de fraqueza na microestrutura (16). A 
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utilização de ultrassom, no momento da manipulação do cimento com 
NPs, parece ser uma alternativa útil, a fim de reduzir este inconveniente 
(15). Outros estudos sugerem que a utilização de NPCC nas proporções 
de 1% a 3% seria o mais indicado para melhorar as propriedades 
mecânicas do CP (13,14,16).  
Outra propriedade analisada foi a solubilidade. As normas da ISO 
(18) e ADA (19) recomendam o uso de anéis com 20 mm de diâmetro 
interno e 1,5 mm de espessura. Neste estudo, foram utilizados anéis com 
dimensões de acordo com o sugerido por Carvalho-Júnior et al. (20) e já 
empregados em outros estudos (31). A dimensão reduzida do molde 
possibilita o uso de menor volume de material, reduzindo custos 
laboratoriais. 
É importante salientar que, quando os cimentos foram pesados 
hidratados, os espécimes do G1 (MTA sem aditivo) e do G2 (MTA + 
NPCC a 5%) solubilizaram, e os espécimes do G3 (MTA + NPCC a 
10%) ganharam peso. Porém, quando pesados desidratados, os 
espécimes em G3 tiveram redução de peso. Pode-se supor que a 
utilização da pasta de NPCC a 10%, por ser uma proporção maior tenha 
gerado mais espaços vazios, pela aglomeração das NPs e 
consequentemente maior absorção de água, o que levou à maior perda 
posterior. 
Apesar de ter havido diferença estatística entre os grupos, as 
porcentagens de solubilidade e absorção de água foram irrisórias e estão 
de acordo com as normas da ISO (18). Outros estudos que avaliaram a 
solubilidade do MTA também encontraram porcentagens mínimas (32), 
ou não houve solubilização (27). 
O teste de alteração dimensional após a presa também seguiu a 
metodologia descrita por Carvalho-Júnior et al. (20), que utilizou 
amostras de dimensões menores do que as recomendadas pela ADA 
(19). Os autores concluíram que a redução das dimensões não alterou a 
credibilidade do teste e acarretou no uso de menor volume de material. 
A literatura apresenta um percentual médio de expansão para o 
ProRoot MTA branco misturado com AD de 0,28% (24) após 24h, e de 
e 0,30% (33) após 30 dias. No presente estudo, aalteração dimensional 
foi de 0,08% em 24h e 0,28% em 30 dias para G1. No período de 24h, 
tanto os espécimes do grupo do MTA e dos grupos adicionados com 
NPCC mostraram alteração dimensional semelhante, porém no período 
de 30 dias os G1 e G3 não apresentaram diferença significativa e o G2 
apresentou menor alteração dimensional. Quando a análise foi realizada 
entre os períodos, dentro de cada grupo, todos apresentaram maior 
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proporção média de alteração dimensional em 30 dias. 
Como já salientado, a adição de NPCC proporciona efeito 
acelerador no processo de hidratação, favorece uma interação mais 
efetiva de água/cimento e aumenta os pontos de contato pela maior 
quantidade de cimento hidratado (15) o que pode diminuir a absorção de 
água e, consequentemente, manter mais estável o seu volume. A 
utilização da pasta de NPCC a 5% parece ser a mais indicada, já que 
teores mais altos podem gerar efeito de diluição, enchimento e 
aglomeração (15).  
Simultaneamente com o teste anterior foi determinado o pH das 
soluções, onde as amostras permaneceram imersas em diferentes 
períodos.  
Diversos métodos foram descritos para a determinação do pH in 
vitro. Alguns estudos utilizam meios aquosos, onde são imersos tubos 
de polietileno (34), dentes artificiais (35) e anéis de teflon (7). Devido à 
variação da área de contato dos materiais com o líquido nas diversas 
pesquisas, as comparações entre os resultados podem demonstrar 
divergências. 
Neste estudo, para a medição do pH foi utilizada a água na qual 
ficaram imersas as amostras para o teste de alteração dimensional após a 
presa, sendo que desta forma não houve a presença de nenhum material 
de teflon e polietileno no meio. Os espécimes do G1 apresentaram pH 
11,76 em 24h e 11,90 em 30 dias. Torabinejad e Chivian (27) relatam 
que o pH do MTA se mantém constante após 3 h em 12,5. Bortoluzzi et 
al. (7) encontraram valores de 11,07 em 24h e 7,98 em 28 dias. Os 
grupos 1, 2 e 3 não apresentaram diferença estatística no período de 24h. 
Porém, no período de 30 dias, foi observado que a presença da pasta de 
NPCC a 5% ou 10 % aumentou o pH das amostras. Pode-se supor que a 
adição da pasta de NPCC ao MTA tenha fornecido maior concentração 
de íons hidroxila no meio, aumentando o pH. 
Diante dos resultados apresentados, é importante que novos 
estudos sejam realizados para avaliar a formação de hidróxido de cálcio 
na presença de NPCC. Além disso, devem ser conduzidos outros 
experimentos utilizando menores percentuais de NPCC e de água ao 
MTA, a fim de observar as propriedades físico-químicas do cimento 









A partir dos testes realizados neste estudo, pode ser concluído 
que as NPCC apresentam morfologia cúbica e medem de 15 a 60 nm e 
demonstraram sua natureza química com poucas impurezas. A adição da 
pasta de NPCC ao MTA promoveu alterações nas propriedades físico-
químicas do cimento: acelerou o tempo de presa; diminuiu a RC; após 
30 dias resultou em maior solubilidade, menor alteração dimensional 
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